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(57) Abstract: The invention relates to a method for producing a polyester hollow body or its preform with a reduced acetaldehyde 

content from a drop-shaped, globular or spherical polyester granulate with a granulate diameter of less than 2mm. Said method is 

characterised in that the molecular weight of the polyester in the production step of melt-phase polymerisation is set to an intrinsic 
viscosity (IV) value of 0.15 to 0.4dl/g, the melt is transferred to a drop-shaped, globular or spherical mould-by drop- processing and 
subsequently solidifies, the molecular weight of the polyester in the production step of solid-phase polycondensation is increased to 
an IV value of greater than 0.65dl/g and the polyester material that has been treated in this manner is shaped by being introduced 
into shaping means, to form the hollow body or its preform. The shaping process can be carried out by injection moulding, sintering 
or extrusion blow moulding. The invention also relates to a polyester material for the production of a polyester hollow body or its 
preform with a reduced acetaldehyde content, in addition to a polyester hollow body or its preform with a reduced acetaldehyde 
content. 

ON 

I/} (57) Zusammenfassung: Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Herstellung eines Polyester-Hohlkorpers oderdessen Pre- 

forms mil reduziertem Acetaldehydgehalt aus einem tropfenformigen, kugelformigen oder kugelahnlichen Polyester-Granulat mit 
^ einem Granulatdurchmesser kleiner als 2mm, dadurch gekennzeichnet, dass das Molekulargewicht des Polyesters im Herstellungs- 

schritt der Schmelzephasen-Polymerisation auf einen IV-Wert von 0. 1 5 bis 0.4dl/g eingestellt wind; die Schmelze durch Vertropfung 
CD in eine tropfenformige, kugelformige oder kugelahnliche Form uberfuhrt wird und anschliessend verfestigt wind; das Molekularge- 
^ wicht des Polyesters im Hers tel lung sschritt der Festphasen-Polykondensation auf einen IV-Wert grosser als 0.65dl/g erhoht wind; 

und das derart behandelte Polyester-Material zu seiner Formgebung in ein Formgebungsmittel eingeleitet wird, um den Hohlkor- 
^ pers oder dessen Preform zu erhalten. Die Formgebung kann durch Spritzgiessen, Sintern oder Extrusionsblasformen erfolgen. Die 

Erfindung bezieht sich auch auf ein Polyester-Material fiir die Herstellung eines Polyester-Hohlkorpers oder dessen Preforms mit 
^ reduziertem Acetaldehydgehalt sowie auf einen Polyester-Hohlkorpers oderdessen Preforms mit reduziertem Acetaldehydgehalt. 
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Herstellung eines Polyester-Hohlkorpers Oder dessen Preforms 
mit reduziertem Acetaldehydgehalt 

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Herstellung eines Polyester-Hohl- 
korpers oder dessen Preforms mit reduziertem Acetaldehydgehalt aus einem tropfen- 
formigen, kugelformigen oder kugelahnlichen Polyester-Granulat mit einem Granulat- 
durchmesser kleiner als 2mm. Die Erfindung bezieht sich auch auf ein Polyester- 
Material fur die Herstellung eines Polyester-Hohlkorpers oder dessen Preforms mit re- 
duziertem Acetaldehydgehalt. 

Stand der Technik 

Im konventionellen Herstellungsverfahren eines Polyester-Flaschengranulates erfolgt 
die Polymerisation in der Schmelzephase bis zu einem IV-Wert von mehr als 0.4dl/g 
typischerweise von ungefahr 0.6dl/g. Danach wird die Polyesterschmelze verfestigt und 
zu mehrheitlich einheitlichen Partikeln (Granulaten) geformt, wobei das Formen und 
Verfestigen auch gleichzeitig oder in umgekehrter Reihenfolge stattfinden kann. An- 
schliessend erfolgt eine Festphasen-Polykondensation, um einen IV-Wert von mehr als 
0.7dl/g typischerweise von ungefahr 0.8dl/g zu erreichen. 

Mit solchen Prozessen werden heute mehrere Millionen Tonnen an Polyethylente- 
rephthalat (PET) Flaschenmaterial hergestellt, wobei sich unterschiedliche Typen 
hauptsachlich durch einen geringen Anteil an Comonomeren unterscheiden. 

Die Nachteile dieses Herstellungsprozesses bestehen darin, dass ein relativ grosser 
Teil der Polymerisation in der Schmelzephase erfolgt, die im Vergleich zur Festphasen- 
Polykondensation deutlich hohere Investitionskosten aufweist. Zusatzlich finden in der 
Schmelzephase neben den Reaktionen, die zu einer IV Erhdhung fiihren, auch Abbau- 
reaktionen statt, die mit zunehmender Viskositat (also mit zunehmendem IV-Wert) zu- 
nehmen. Die entstandenen Schaden der Polymerkette lassen sich nur teilweise im 
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nachfolgenden Festphasen-Polykondensationsprozess wieder rtickgangig machen. Be- 
sonders nachteilig ist dabei die Bildung von Vinylester-Gruppen, die bei der weiteren 
Verarbeitung, zum Beispiel in einem Spritzgussprozess, unter Bildung von Acetaldehyd 
zerfallen. Ebenfalls nachteilig sind Abbaureaktionen, die zu einer Verfarbung (Vergil- 
bung) des PET fuhren. 

Urn die oben genannten Nachteile zu reduzieren, ist es wunschenswert, den IV-Anstieg 
in der Schmelzephase zu limitieren und den IV Anstieg in der nachfolgenden Festpha- 
sen-Polykondensation zu erhbhen. Bei IV-Werten unterhalb von ungefahr 0.4dl/g ent- 
stehen dabei aber erhebliche Probleme bei der Verfestigung und Formung zu einem 
einheitlichen Partikel (Granulat). 

Verschiedene Patente, zum Beispiel von Goodyear (US 4165420; US 4205157) Oder 
DuPont (US 3405098) beschreiben einen PET-Herstellprozess, bei dem ein niedermo- 
lekulares Prepolymer mit einem IV-Wert unter 0.45dl/g, typischerweise ungefahr 0.3dl/g, 
in der Schmelzephase hergestellt wird und anschliessend als kleine Partikel durch 
Festphasen-Polykondensation (SSP) auf den gewunschten IV-Wert uber 0.6dl/g, typi- 
scherweise uber 0.7dl/g, nachkondensiert wird. Zur Herstellung der Prepolymerpartikel 
werden Verfahren angewendet, die entweder das Verspriihen der Prepolymerschmelze, 
oder das Mahlen von verfestigten Stiicken beinhaltet. 

Diese sehr kleinen und zum Teil unregelmassigen Partikel ergeben zwar ein vorteilhaf- 
tes und somit bevorzugtes Verhalten im SSP-Prozess, sind aber nicht geeignet, um bei 
der Preformherstellung zu optimalen Ergebnissen zu fuhren. Einerseits sind Handha- 
bung, Trocknung und Verarbeitbarkeit auf den heute ublichen Spritzgussmaschinen 
erschwert und andererseits muss bei derart kleinen Partikeln mit hohen Kristallgrossen 
und sehr hoher Kristallinitat gerechnet werden, die wiederum zu hohen Verarbeitungs- 
temperaturen fuhren (siehe dazu auch Schiavone WO 01/42334, Seite 4). 

DuPont hat in einer Serie von Patentschriften Wege zur Formgebung (US 5633018; US 
5744074, US 5730913) und gleichzeitig zur Bildung einer speziellen Kristallstruktur (US 
8840868; US 5532233; US 5510454; US 5714262; US 5830982) beschrieben, die zu 
einem verbesserten Verhalten im Festphasen-Polykondensationsprozess fuhren. Der 
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Formgebungsprozess fst jedoch apparatfv sehr aufwendfg und teuer, und der nachkon- 
densierte Polyester hat einen sehr hohen Schmelzpunkt, was zu hohen Verarbeitungs- 
temperaturen im Spritzgussprozess fuhrt. (siehe US 553233, Beispiel 5). Der hohe 
Schmelzpunkt ergibt sich efnerseits aus der notwendigerweise sehr hohen Nachkon- 
densationstemperatur und andererseits aus der beschriebenen Kristallstruktur. 



Der Zusammenhang von Schmelztemperatur und Kristallgrosse wurde von Fontaine 1 
folgendermassen hergeleitet: 



T =r 



wobei /= Kristallgrosse 

T m = Schmelztemperatur 

T° m = Gleichgewichts-Schmelztemperatur. 



Die Gleichung zeigt, dass dfe Schmelztemperatur ernes Polymers immer geringer 1st als 
die Gleichgewichts-Schmelztemperatur, und zwar um einen Wert, der umgekehrt pro- 
portional zur Polymer-Kristallgrosse ist 



Die WO 01/42334 beschreibt ein Verfahren, das die PET-Herstellung so optimiert, dass 
ein Preform (Vorformling) mit verbesserten Eigenschaften hergestellt werden kann. Eine 
Optimierung bezuglich des Partikelherstellprozesses ist jedoch nicht durchgefuhrt. Efne 
Vertropfung ist sogar explizit ausgeschlossen. Weiter ist der Prozess limitiert auf Polye- 
thylenterephthalat mit hohem Copolymeranteil was einerseits einen negativen Einfluss 
auf die Behandlung in der SSP hat und andererseits den Einsatzbereich des so herge- 
stellten PET limitiert. 



Nach dem Stand der Technik sind verschiedene Verfahren bekannt, die eine Polyester- 
Schmelze durch Vertropfung in eine tropfenformige, kugelformige oder kugelahnliche 
Form uberfuhren und anschliessend verfestigen. (DE 10042476; DE 19849485; DE 
10019508) 



1 Morphology and melting behaviour of semi-crystalline poly(ethylene terephthalte): 3 Quantification of 
crystal perfection and crystallinity; R Fontaine et. al.; Polymer 1982, Vol. 23, p. 185 



WO 2004/055093 



4 



PCT/CH2003/000686 



Diese Verfahren beschreiben die HersteKung von Polyestergranulat und beziehen sich 
auf die Optimierung des Polyester-Herstellprozesses. Die Verfahren beschreiben je- 
doch nicht die notwendigen Massnahmen, die im Polyester-Herstellprozess erfolgen 
mussen und auf den Polyester-Herstellprozess folgen mussen, um zu einem verbesser- 
ten Hohlkorper oder dessen Preform zu fuhren. 

Es ist die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren zur Verfugung zu stellen, 
das den Herstellprozess von Polyestern, insbesondere Polyethylenterephthalat (PET) 
dahingehend verbessert, dass die oben erwahnten Nachteile ausgeschlossen werden 
konnen und aus dem so hergesteKten Polyester Hohlkorper, insbesondere Flaschen, 
oder deren Preforms mit moglichst geringem Acetaldehydgehalt hergesteilt werden 
konnen. 

Es ist eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Polyester-Material zur Ver- 
fugung zu stellen, aus dem Polyester-Hohlkorper, insbesondere Flaschen, oder deren 
Preforms bei moglichst geringer Verarbeitungstemperatur und somit mit moglichst ge- 
ringem Acetaldehydgehalt hergesteilt werden konnen. 

Aus den unten stehenden Erklarungen wird ersichtlich, dass es dafur wichtig ist, das 
Verhaltnis des IV-Anstiegs in der Schmelze und der Festphase, die Granulatgrosse, 
gegebenenfalls die Entwicklung der Kristallstruktur im Granulier- und Kristallisationspro- 
zess, die Bedingungen der Festphasen-Polykondensation und die Verarbeitungsbedin- 
gungen im Formgebungsschritt optima) aufeinander abzustimmen. 

Erfindung 

Diese Aufgabe wird bei dem eingangs genannten Verfahren dadurch gelost, dass 

> das Molekulargewicht des Polyesters im Herstellungsschritt der Schmelzephasen- 
Polymerisation auf einen IV-Wert von 0.15 bis 0.4dl/g eingestellt wird; 

> die Schmelze durch Vertropfung in eine tropfenformige, kugelformige oder kugel- 
ahnfiche Form uberfuhrt wird und ansch/iessend verfestigt wird; 
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> das Molekulargewicht des Polyesters im Herstellungsschritt der Festphasen- 
Polykondensation auf einen I V-Wert grosser als 0.65dl/g erhohtwird; und 

> das derart behandelte Polyester-Material zu seiner Formgebung in ein Formge- 
bungsmittel eingeleitet wird, urn den Hohlkorper oder dessen Preform zu erhalten. 

Auf diese Weise lasst sich ein Hohlkorper oder dessen Preform mit deutlich geringerem 
Acetaldehydgehalt a(s bei den bisher bekannten Verfahren gewinnen. 

Das derart behandelte Polyester-Material kann vor und/oder wahrend seiner Formge- 
bung zumindestteilweise plastifiziert werden. 

Gemass einer ersten Ausfuhrung des erfindungsgemassen Verfahrens erfolgt die ei- 
gentliche Formgebung durch Aufschmelzen und Spritzgiessen des derart behandelten 
Polyester-Materials. 

Gemass einer weiteren bevorzugten Ausfuhrung des erfindungsgemassen Verfahrens 
erfolgt die Formgebung durch Extrusionsblasformen des derart behandelten Polyester- 
Materials. 

Das Aufschmelzen kann durch verschiedene Verfahren erfolgen. Zum Beispiel durch 
mechanischen Energieeintrag, Warmeleitung oder Warmestrahlung, insbesondere mit- 
tels einer Extrusionsvorrichtung und/oder einer Mikrowellenvorrichtung. 

Das Aufschmelzen findet vorzugsweise bei einer Temperatur statt, die 5°C oder mehr 
unterhalb einer Temperatur TO liegt, wobei TO der optimalen Verarbeitungstemperatur 
entspricht, bei der ein gleichwertiger Polyester aus einem konventionellen Herstellungs- 
prozess verarbeitet werden kann. 

Gemass einer anderen bevorzugten Ausfuhrung des erfindungsgemassen Verfahrens 
erfolgt die Formgebung durch Sintern des derart behandelten Polyester-Materials, wo- 
bei das Polyester-Material in eine Form eingebracht wird und durch Sinterung zu einem 
Preform geformt wird. Das Einbringen des Polyester-Materials in die Form erfolgt dabei 
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vorzugsweise durch Gravitationskrafte, durch Bewegung mittels eines Fordermediums 
und/oder durch Tragheitskrafte, insbesondere durch Zentrifugalkrafte. 

Vorzugsweise handelt es sich bei dem Polyester urn ein Polyethyienterephthalat oder 
ein Copolymer von Polyethyienterephthalat, und die maximale Temperatur im Herstel- 
lungsschritt der Festphasen-Polykondensation liegt bei oder unterhalb von 230°C, vor- 
zugsweise bei oder unterhalb von 225°C. 

Zweckmassigerweise liegt der Granulatdurchmesser im Bereich von 0.4 bis 1.9mm, 
vorzugsweise im Bereich von 0.7 bis 1 .6mm. 

Weitere bevorzugte Ausfuhrungen des erfindungsgemassen Verfahrens zeichnen sich 
dadurch aus, dass es sich bei dem Polyester urn ein Copolymer von Polyethyiente- 
rephthalat handelt, wobei vorzugsweise 

a) die Diol-Komponente zu mehr als 94% aus Ethylenglykol besteht und die Dikar- 
bonsSure-Komponente zu ungefahr 100% aus Terephthalsaure besteht, oder 

b) die Diol-Komponente zu mehr als 98% aus Ethylenglykol besteht, oder 

c) die Dikarbonsaure-Komponente zu mehr als 96% aus Terephthalsaure besteht. 

Vorzugsweise erfolgt der Schritt des Vorerhitzens auf die Nachkondensationstempera- 
tur bei der Festphasen-Polykondensation in einem Zeitraum von 1 bis 10 Minuten, vor- 
zugsweise von 2 bis 8 Minuten. 

Zweckmassigerweise wird der Polyester nach der Vertropfung mit Hilfe einer Austrags- 
vorrichtung aus der Vertropfungsvorrichtung entfemt, wobei es sich bei der Austrags- 
vorrichtung vorzugsweise urn einen Fliessbett- oder Wirbelbettapparat mit einem gas- 
durchstromten Lochboden und einer oder mehreren Produktaustrittsoffnungen handelt. 

Bei dem erfindungsgemassen Verfahren kann letztendlich aus dem Preform mit redu- 
ziertem Acetaldehydgehalt ein Hohlkorper, insbesondere eine Flasche, mit reduziertem 
Acetaldehydgehalt hergestellt werden. 
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Die Aufgabe der Erfindung wird auch gelost durch ein Polyester-Material zur Herstel- 
lung eines Polyester-Hohlkorpers Oder dessen Preforms mit reduziertem Acetaldehyd- 
gehalt, wobei das Polyester-Material als tropfenformiges, kugelformiges oder kugelahn- 
liches Polyester-Granulat mit einem Granulatdurchmesser kleiner als 2mm vorliegt, da- 
durch gekennzeichnet, dass 

> das Molekulargewicht des Polyester-Materials in einem Herstellungsschritt der 
Schmelzephasen-Polymerisation auf einen IV-Wertvon 0.15 bis 0.4dl/g eingestellt 
wurde; 

> die Schmelze durch Vertropfung in die tropfenformige, kugelfdrmige oder kugel- 
ahnliche Form uberfuhrt und anschliessend verfestigt wurde; 

> das Molekulargewicht des verfestigten Polyester-Materials in einem Herstellungs- 
schritt der Festphasen-Polykondensation auf einen IV-Wert grosser als 0.65dl/g 
erhoht wurde; und 

> das Polyester-Material zu seiner Formgebung aufschmelzbar und in ein Formge- 
bungsmittel einleitbar ist, urn den Polyester-Hohlkorper oder dessen Preform zu 
erhalten. 

Mit diesem Polyester-Material lasst sich ein Hohlkorper oder dessen Preform mit deut- 
lich geringerem Acetaldehydgehalt als mit den bisher bekannten Polyester-Materialien 
gewinnen. 

Als besonders vorteilhaft erweist es sich, dass das Aufschmelzen des Polyester- 
Materials bei einer Temperatur durchfuhrbar ist, die 5°C oder mehr unterhalb einer 
Temperatur TO liegt, wobei TO der optimalen Verarbeitungstemperatur entspricht, bei 
der ein gleichwertiger Polyester aus einem konventionellen Herstellungsprozess verar- 
beitet werden kann. 

Bei dem Polyester-Material handelt es sich insbesondere urn ein Polyethylenterephtha- 
lat oder ein Copolymer von Polyethylenterephthalat, wobei die maximale Temperatur im 
Herstellungsschritt der Festphasen-Polykondensation bei oder unterhalb von 230°C, 
vorzugsweise bei oder unterhalb von 225°C liegt. 
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Bei dem Polyester-Material erweist es sich als besonders vorteilhaft, wenn der Granu- 
latdurchmesser im Bereich von 0.4 bis 1 .9mm, vorzugsweise im Bereich von 0.7 bis 
1 .6mm liegt. 

Der Schritt des Vorerhitzens des Polyester-Materials auf die Nachkondensationstempe- 
ratur bei der Festphasen-Polykondensation erfolgt zweckmassigerweise in einem Zeit- 
raum von 1 bis 10 Minuten und vorzugsweise in einem Zeitraum von 2 bis 8 Minuten. 

Weitere Vorteile, Merkmale und Anwendungsmoglichkeiten der Erfindung ergeben sich 
aus der nun folgenden - nicht einschrankend aufzufassenden - Beschreibung verschie- 
dener Teilaspekte der Erfindung. 

Polyester 

Bei dem Polyester handelt es sich dabei urn ein Polymer das durch Polykondensation 
aus seinen Monomeren, einer Diol-Komponente und einer Dikarbonsaure-Komponente, 
gewonnen wird. Wahrend verschiedene, meist lineare oder zyklische Diol-Komponenten 
zum Einsatz kommen konnen, ist jedoch der Einsatz von mehrheitlich Ethylenglykol be- 
vorzugt. Ebenso konnen verschiedene meist aromatische Dikarbonsaure-Komponenten 
zum Einsatz kommen, wobei jedoch der Einsatz von mehrheitlich Terephthalsaure be- 
vorzugt ist. 

Anstelle der Dikarbonsaure kann auch ihr entsprechender Dimethylester eingesetzt 
werden. 

In einer Ausfuhrung gemass eines Unteranspruches besteht der Polyester aus einem 
Copolymer des Polyethylenterephthalats wobei entweder: 

> die Diol-Komponente zu mehr als 94% aus Ethylenglykol besteht und die Dikar- 
bonsaure-Komponente zu ungefahr 100% aus Terephthalsaure besteht oder 

> die Diol-Komponente zu mehr als 98% aus Ethylenglykol besteht oder 

> die Dikarbonsaure-Komponente zu mehr als 96% aus Terephthalsaure besteht. 
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Flussiqphasen-Polvmerisation 

Die Polyestermonomere werden in einem ersten Schritt in flussiger Phase polymerisiert 
bzw. polykondensiert, urn einen IV-Wert von 0.15 bis 0.4dl/g zu erreichen. Bevorzugt ist 
ein IV-Wert zwischen 0.20 und 0.35d(/g. Der Prozess findet ublicherweise bei erhohter 
Temperatur im Vakuum zur Entfernung der niedermolekularen Polykondensations- 
Spaltprodukte statt, kann aber auch bei atmospharischem Druck oder erhohtem Druck 
stattfinden, wenn die niedermolekularen Polykondensations-Spaltprodukte zum Beispiel 
mit Hilfe eines inerten Schleppgases entfernt werden. Neben den Monomeren konnen 
in der Flussigphasen-Polymerisation Additive zugesetzt werden, wie zum Beispiel Kata- 
lysatoren, Stabilisatoren, farbgebende Additive, reaktive Kettenverlangerungsadditive 
usw. 

Durch die Limitierung des IV-Anstieges in der Schmelzephase auf einen Wert unter 
0.4dl/g, wird die Bildung von Abbauprodukten, insbesondere auch Acetaldehyd mini- 
miert. 

Vertropfung 

Nach der Flussigphasen-Polymerisation wird die Polyesterschmelze durch Vertropfung 
in eine tropfenformige, kugelformige oder kugelahnliche Form uberfuhrt und anschlies- 
send verfestigt. Dabei werden feste Partikel (Granulate) mit einem Granulatdurchmes- 
ser kleiner als 2mm, typischerweise zwischen 0.4 und 1 .9mm, vorzugsweise zwischen 
0.7 bis 1 .6mm hergestellt, wobei sich die ideale Grosse gemass der Anforderungen der 
Festphasenpolykondensation ableiten lasst. 

Ein Verfahren zur Herstellung von Polyestergranulaten durch Vertropfung ist zum Bei- 
spiel im Patent DE 10042476 beschrieben, das mit in die vorliegende Erfindung einge- 
schlossen wird. 

Gblicherweise wird die Vertropfung uber eine Vertropfungsduse erreicht, wobei die Ver- 
tropfung in einen mit Gas gefullten Raum erfolgt. Bei dem Gas kann es sich dabei urn 
Luft oder ein Inertgas wie zum Beispiel Stickstoff handeln. Im Gas konnen aber auch 
andere gasformige, flussige oder feste Komponenten enthalten sein, wobei es sich da- 
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bei zum Beispiel um Polykondensationsspaltprodukte, Additive, Nebel flussiger Kuhl- 
medien oder Staube zur Nukleierung oder Verhinderung des Verklebens handeln kann. 

Es ist von Vorteil, die Vertropfung durch eine Schwingungsanregung zu unterstutzen, 
um die Bildung von Faden zu verhindern. Die Schwingungsanregung kann dabei ent- 
weder auf die Polyesterschmelze oder zumindest auf einen Teil der Vertropfungsappa- 
ratur, insbesondere auf die DGse, ausgeQbt werden. Dabei wird eine Vielzahl von noch 
flussigen Polyesterpartikeln gebildet. 

Vor dem Verfestigen der Polyesterpartikel muss ausreichend Zeit zur Verfugung gestellt 
werden, damit sich tropfenfdrmige, kugelformige oder kugelahnliche Partikel bilden. 
Dies geschieht ublicherweise in einem ersten Teil einer Fallstrecke und ist in weniger 
als 3 Sekunden, typischerweise in weniger als einer Sekunde abgeschlossen. 

Zum Verfestigen der Polyesterpartikel mussen diese gekuhlt werden, was Qblicherweise 
in einem ersten Teil einer Fallstrecke beginnt und in einem zweiten Teil einer Fallstre- 
cke fortgesetzt oder abgeschlossen wird. Am Ende der Fallstrecke konnen die Polyes- 
terpartikel in einem KOhlmedium oder auf einer Kuhlflache, Insbesondere in einer Kuhl- 
flussigkeit, weiter gekuhlt werden. Um die Einheitlichkeit der Partikel zu gewahrleisten, 
durfen sie erst dann auf eine Kuhlflache auftreffen, wenn sie im wesentlichen formstabil 
sind und sich die Kristallstruktur an der Kontaktflache nicht abweichend vom Rest des 
Partikels verandert. 

Bevorzugterweise wird in der Fallstrecke ein Gasstrom aufrecht erhalten, wobei es sich 
um einen oder mehrere Gasstrome handeln kann, die sich in ihrer Flussrichtung, Fluss- 
geschwindigkeit, Temperatur und Zusammensetzung unterscheiden. 

Gleichzeitig mit dem Abkuhlen zum Verfestigen der Polyesterschmelze kann eine teil- 
weise KristaJlisation erfolgen, die je nach Prozessfuhrung auch nur auf die Partikelober- 
flache beschrankt sein kann. 

Die Abkuhlung und Verfestigung soli dabei so verlaufen, dass keine Kristallstruktur mit 
ubermassig grossen Kristalliten entsteht, die dann beim spatern Schmelzen hohe Ver- 
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arbeitungstemperaturen verlangt, wobei die durchschnittliche Kristallitgrdsse, gemessen 
nach der in der US 5510454 beschriebenen Methode, geringer als 9nm, vorzugsweise 
kleiner als 8nm ist. 

Am Ende der Fallstrecke befindet sich eine Austragsvorrichtung, mit der die Polyester- 
partikel aus der Vertropfungsvorrichtung entfernt werden. Urn ein allfalliges Verkleben 
der Polyesterpartikel zu verhindern, milssen diese entweder ausreichend kristallisiert, 
gekuhlt oder bewegt sein. Die Bewegung kann durch mechanische Bewegung oder 
durch Verwirbelung in einem Gas- oder Flussigkeitsstrom erreicht werden. 

Grundsatzlich ist es von Vorteil, die Temperatur der Polyesterpartikel auf einem mog- 
lichst hohen Niveau zu halten, urn die fur das Erhitzen im nachfolgenden Festphasen- 
Polykondensationsschritt aufzuwendende Energie mdglichst gering zu halten. 

Besonders bevorzugt ist eine Ausfuhrung, bei der es sich bei der Austragsvorrichtung 
urn einen Fliessbett- oder Wirbelbettapparat mit einem gasdurchstrdmten Lochboden 
und einer oder mehrerer Produktaustrittsoffnungen handelt. 

Festphasen-Polvkondensation 

Das Molekulargewicht der Polyestergranulate, die durch Vertropfung hergestellt wur- 
den, wird durch eine Festphasen-Polykondensation auf einen IV-Wert grdsser als 
0.65dl/g erhoht. 

Die Festphasenpolykondensation umfasst dabei die Schritte der Kristallisation (soweit 
dies nach der Vertropfung noch notwendig ist), des Vorerhitzens, der Nachkondensati- 
onsreaktion, der Kuhlung sowie die Bereitstellung und Aufbereitung der notwendigen 
Prozessgase. Dabei konnen sowohl kontinuierliche als auch Batch-Prozesse zum Ein- 
satz kommen, die zum Beispiel in Apparaturen wie Fliessbett-, Sprudelbett- oder Fest- 
bettreaktoren sowie in Reaktoren mit Riihrwerkzeugen oder sich selber bewegenden 
Reaktoren, wie Drehrohrofen oder Taumeltrockner, start finden. Die Festphasen- 
Polykondensation kann sowohl bei Normaldruck, bei erhohtem Druck oder unter Vaku- 
um stattfinden. 
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Es ist bekannt, zur Erreichung einer moglichst kurzen Nachkondensationszeit moglichst 
hohe Nachkondehsationstemperaturen zu verwenden. Dabei wird jedoch auch die 
Kristallinitat auf ein sehr hohes Niveau angehoben, was wiederum zu hohen Verarbei- 
tungstemperaturen fuhrt. Urn ausreichend geringe Verarbeitungstemperaturen zu erhal- 
ten, ist es somit von Vorteil, wenn die maximale Temperatur wahrend der Festphasen- 
Polykondensation bei oder unter 230°C, vorzugsweise bei oder unter 225°C liegt. 

Wird die Nachkondensationstemperatur reduziert, ergeben sich langere Nachkondensa- 
tionszeiten, und bei einer zu geringen IV-Wert Anstiegsrate im Vergleich zur gleichzeitig 
gebiideten Kristallinitat zu Beginn der Nachkondensation fuhrt die Reaktion zu einer 
asymptotischen Annaherung an einen maximalen IV-Wert, der noch unterhalb des ge- 
wiinschten Ziel IV-Wertes liegt. Dementsprechend sollte die maximale Temperatur wah- 
rend der Festphasenpolykondensation bei oder oberhalb von 205°C, vorzugsweise bei 
oder oberhalb von 210°C liegen. 

Es ist ebenso bekannt, dass die Reaktionsgeschwindigkeit in der Festphasen- 
polykondensation zumindest teilweise diffusionskontrolliert ist und somit mit abneh- 
mender Granulatgrosse zunimmt. 

Somit ergibt sich fur jede Granulatgrosse ein optimaler Nachkondensationstemperatur- 
bereich bei dem ein IV-Wert grosser als 0.65dl/g, vorzugsweise ungefahr 0.8dl/g, in ei- 
ner wirtschaftlich vertretbaren Nachkondensationszeit, die unter 40h, idealerweise unter 
30h liegt, erreicht werden kann. Dieser optimale Nachkondensationstemperaturbereich 
sollte innerhalb des oben beschriebenen Bereichs fur die maximale Temperatur wah- 
rend der Festphasen-Polykondensation liegen. 

Nach dem Stand der Technik ist bekannt, dass die Kristallisationsgeschwindigkeit einen 
maximalen Wert bei einer Temperatur unterhalb der Nachkondensationstemperatur er- 
reicht 2 . Es ist ebenso bekannt, dass die Nachkondensationsrate bei zunehmender 
Kristallinitat abnimmt 3 . Folglich ist es von Vorteil, die zumindest teilkristallinen Polyes- 



2 Quiescent Polymer Crystallization : Modeling and Measurements; T. W. Chan and A. I. Isayev; Polymer 
Engineering and Science, Nov. 1994; Vol. 34, No. 6 

3 Kinetics of thermally induced solid state polycondensation of Poly(ethylene terephthalate); T. M. 

Chang; Polymer Engineering and Science, Nov. 1970; Vol. 10, No. 6 
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tergranulate rasch aufeuheizen, urn eine moglichst hohe IV-Wert-Anstiegsrate wahrend 
der Festphasen-Polykondensation zu erhalten. Ein entsprechendes Verfahren ist in WO 
02/068498 beschrieben, dessen Text ebenfalls in diese Anmeldung eingeschlossen 
wird. Der Schritt des Vorerhitzens auf die Nachkondensationstemperatur soli in einem 

i 

Zeitraum von 1 bis 10 Minuten, vorzugsweise von 2 bis 8 Minuten erfolgen. 

Durch den Anfangs-IV-Wert unterhalb von 0.4dl/g ergibt sich ein hoher IV-Anstieg in der 
Festphase, wodurch Abbauprodukte wie Vinylester oder Acetaldehyd zum grosst mogli- 
chen Teil entfernt werden. 

Preform-Herstellunq 

Um aus den nachkondensierten Polyestergranulaten einen Preform herzustellen, muss 
der Polyester zunachst aufgeschmolzen und anschliessend in eine Form gespritzt und 
wieder abgekuhlt werden. 

Dazu wird das Polyestergranulat ublicherweise zuerst getrocknet und mittels eines 
Spritzgussprozesses verarbeitet. Die Konfiguration der Spritzgussanlage (z.B. Extru- 
dergrosse und -lange, Schneckenkonfiguration, Muldengrosse und Konfiguration sowie 
Preformzahl pro Mulde) sowie die Beschaffenheit des hergestellten Preforms (z.B. Pre- 
formgewicht und -grosse) sind dabei je nach Produkt (Einsatzbereich der fertigen Fla- 
sche) und Markt unterschiedlich. Es ist jedoch allgemein der Fall, dass die Verarbei- 
tungsbedingungen dahingehend optimiert werden, dass das PET vollstandig aufge- 
schmolzen wird (z.B. um eine Trubung der hergestellten Preforms zu verhindern) und 
dass das PET moglichst wenig thermisch geschadigt wird, was eine moglichst geringe 
Schmelzetemperatur voraussetzt (z.B. um die Menge an Acetaldehyd, das sich im 
Spritzgussprozess bildet, gering zu halten). Gleichzeitig soli eine moglichst hohe Pro- 
duktivitat erzielt werden, was sich erreichen lasst, indem die Zeiten for die Prozess- 
schritte, die die gesamte Zykluszeit ergeben, moglichst kurz gehalten werden, womit 
auch die Zeit, um das PET in die Mulde einzuspritzen, moglichst gering gehalten wer- 
den muss. Fur jede Kombination einer Anlagenkonfigu ration, einer Preformspezifikation 
und eines eingesetzten PET ergibt sich eine optimale Verarbeitungstemperatur, mit der 
das Polyester in die Mulde eingespritzt wird. Diese Temperatur lasst sich einerseits 
durch Einstellung der verschiedenen Heizzonen der Spritzgussmaschine einstellen und 
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ist andererseits (lurch die mechanische Energieaufnahme iiber den Extruder beein- 
flusst. 

Selbstverstandlich soil auch der Schritt des Abkuhlens des Polyesters in der Mulde so 
rasch wie moglich nach dem Einspritzen und bei einer hohen Abkuhlrate erfolgen. 

Die Erfindung ermoglicht es, ein PET zur Verfugung zu stellen, das es erlaubt die opti- 
male Verarbeitungstemperatur, im Vergleich zur optimalen Verarbeitungstemperatur 
(TO) eines konventionell hergestellten PET, fur eine gegebene Kombination einer Anla- 
genkonfiguration und Preformspezifikation zu senken, wobei das erfindungsgemasse 
PET eine vergleichbare Zusammensetzung (vergleichbare Comonomere und deren 
Gehalt) zu dem konventionell hergestellten PET hat. 

Die Erfindung ermoglicht ausserdem, ein erfindungsgemass hergestelltes PET derart zu 
verarbeiten, dass die Verarbeitungstemperatur urn 5°C oder mehr unterhalb der optima- 
len Verarbeitungstemperatur (TO) eines konventionell hergestellten PET liegt, wobei das 
erfindungsgemasse PET eine vergleichbare Zusammensetzung (vergleichbare Como- 
nomere und deren Gehalt) zu dem konventionell hergestellten PET hat. 

Durch die so reduzierte Verarbeitungstemperatur reduziert sich auch der Acetaldehyd- 
gehalt im Preform. Der absolute Gehalt an Acetaldehyd im Preform ergibt sich aufgrund 
der Polyester-Materialspezifikation, der Konfiguration der Spritzgussanlage, der Verar- 
beitungsbedingungen in der Anlage und der Spezifikation des Preforms. 

Ein alternatives Verfahren zur Preformherstellung kann uber die Sinterung von Granula- 
ten erfolgen, die gegebenenfalls unter Erwarmung in eine Form gepresst werden. Auch 
hier ermoglicht die Erfindung, ein PET zur Verfugung zu stellen, das es erlaubt, die op- 
timale Verarbeitungstemperatur, im Vergleich zur optimalen Verarbeitungstemperatur 
(TO) eines konventionell hergestellten PET, fur eine gegebene Kombination einer Anla- 
genkonfiguration und Preformspezifikation zu senken, wobei das erfindungsgemasse 
PET eine vergleichbare Zusammensetzung (vergleichbare Comonomere und deren 
Gehalt) zu dem konventionell hergestellten PET hat. 
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Die Erfindung ermoglicht ausserdem, ein erfindungsgemass hergestelltes PET derart zu 
verarbeiten, dass die Verarbeitungstemperatur urn 5°C oder mehr unterhalb der optima- 
len Verarbeitungstemperatur (TO) eines konventionell hergestellten PET liegt, wobei das 
erfindungsgemasse PET eine vergleichbare Zusammensetzung (vergleichbare Como- 
nomere und deren Gehalt) zu dem konventionell hergestellten PET hat. 

Durch die so reduzierte Verarbeitungstemperatur reduziert sich auch der Acetaldehyd- 
gehalt im Preform. Gleichfalls ergibt sich der absolute Gehalt an Acetaldehyd im Pre- 
form aufgrund der Polyester-Materialspezifikation, der Konfiguration der Anlage zum 
Sintern, der Verarbeitungsbedingungen in der Anlage und der Spezifikation des Pre- 
forms. 

Bei dem so hergestellten Preform kann es sich auch urn eine Zwischenform handeln, 
aus der der endgiiltige Preform durch nachtragliches Umformen erzeugt wird 

Die Erfindung ermoglicht es, ein Preform herzustellen, dessen Acetaldehydgehalt, im 
Vergleich zum Acetaldehydgehalt (AAO) eines konventionell hergestellten Preforms, fur 
eine gegebene Kombination einer Anlagenkonfiguration und Preformspezifikation redu- 
ziert ist, wobei der erfindungsgemasse Preform aus einem Polyester mit vergleichbarer 
Materialspezifikation, zu einem konventionell hergestellten Preform, hergestellt ist. 

Die Erfindung ermoglicht ausserdem, ein Preform herzustellen, dessen Acetaldehydge- 
halt urn 10% oder mehr unter dem Acetaldehydgehalt (AAO) eines konventionell herge- 
stellten Preforms liegt, wobei der erfindungsgemasse Preform aus einem Polyester mit 
vergleichbarer Materialspezifikation, zu einem konventionell hergestellten Preform, her- 
gestellt ist. 

Der reduzierte Acetaldehydgehalt im erfindungsgemassen Preform wird dabei erreicht, 
ohne zusatzliche Prozessschritte zur Reduktion des Acetaldehydgehaltes im Polyester- 
granulat vorzunehmen, und ohne Additive, die Acetaldehyd binden konnen, zuzusetzen. 
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Hohlkorper-Herstellunq 

Aus dem Preform kann dann durch Blasen in eine grossere Form ein Hohlkorper (zum 
Beispiel eine Flasche) hergestellt werden, wobei davon ausgegangen werden kann, 
dass bei einer gegebenen Preformspezifikation und der dazugehorigen Hohlkorperspe- 
zifikation der Acetaldehydgehalt in dem Hohlkorper proportional zum Acetaldehydgehalt 
im Preform ist. 

Der Hohlkorper kann auch direkt aus dem Polyestergranuiat, zum Beispiel durch Extru- 
sionsblasformen, hergestellt werden. Auch hier ermoglicht die Erfindung, ein PET zur 
Verfugung zu stellen, das es erlaubt die optimale Verarbeitungstemperatur, im Ver- 
gleich zur optimalen Verarbeitungstemperatur (TO) eines konventionell hergestellten 
PET, fur eine gegebene Kombination einer Anlagenkonfiguration und Hohlkorperspezi- 
fikation zu senken, wobei das erfindungsgemasse PET eine vergleichbare Zusammen- 
setzung (vergleichbare Comonomere und deren Gehalt) zu dem konventionell herge- 
stellten PET hat. 

Die Erfindung ermoglicht ausserdem, ein erfindungsgemass hergestelltes PET derart zu 
verarbeiten, dass die Verarbeitungstemperatur urn 5°C oder mehr unterhalb der optima- 
len Verarbeitungstemperatur (TO) eines konventionell hergestellten PET liegt, wobei das 
erfindungsgemasse PET eine vergleichbare Zusammensetzung (vergleichbare Como- 
nomere und deren Gehalt) zu dem konventionell hergestellten PET hat. 

Durch die so reduzierte Verarbeitungstemperatur reduziert sich auch der Acetaldehyd- 
gehalt im Hohlkorper. 

Die Erfindung ermoglicht es, einen Hohlkorper herzustellen, dessen Acetaldehydgehalt, 
im Vergleich zum Acetaldehydgehalt (AAO) eines konventionell hergestellten Hohlkbr- 
pers, fur eine gegebene Kombination einer Anlagenkonfiguration und Hohlkorperspezi- 
fikation reduziert ist, wobei der erfindungsgemasse Hohlkorper aus einem Polyester mit 
vergleichbarer Materialspezifikation, zu einem konventionell hergestellten Hohlkorper, 
hergestellt ist. 
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Die Erfindung ermoglicht ausserdem, einen Hohlkorper herzustellen, dessen Acetalde- 
hydgehalt urn 10% oder mehr unter dem Acetaldehydgehalt (AA0) eines konventionell 
hergestellten Hohlkorpers liegt, wobei der erfindungsgemasse Hohlkorper aus einem 
Polyester mlt vergleichbarer Materialspezifikation, zu einem konventionell hergestellten 
Hohlkorper, hergestellt ist. 

Der reduzierte Acetaldehydgehalt im erfindungsgemassen Hohlkorper wird dabei er- 
reicht ohne zusatzliche Prozessschritte zur Reduktion des Acetaldehydgehaltes im Po- 
lyestergranulat vorzunehmen, und ohne Additive, die Acetaldehyd binden, konnen zu- 
zusetzen. 

Definitionen: 

Acetaldehydgehalt: 

Konzentration des Acetaldehyds in der Wand des Hohlkorpers oder dessen Preforms. 

Der Acetaldehydgehalt von Polyester wird mittels Gasphasen-("head space")-Gas- 
chromatographie gemessen. Die Analysensequenz umfasst das Mahlen des Musters 
unter flussigem Stickstoff; die Einwage von 1g des gemahlenen Materials in ein mit ei- 
nem Septum verschlossenes Glasgefass mit 29.5ml Volumen, eine thermische Behand- 
lung fur 10 Minuten bei 150°C, urn das Acetaldehyd in die Gasphasezu uberfuhren und 
anschliessende Gasphasen-("head space u )-Analyse des Acetaldehydgehaltes. Fur den 
letzten Schritt wird ein Teil der Gasphase (=head space) aus dem Glasgefass iiber eine 
beheizte Leitung in einen Gaschromatograph mit geeigneter Trennsaule uberfuhrt. Die 
Quantifikation der resultierenden Peakflache basiert auf einem Vergleich mit Acetalde- 
hydmessungen von Standard-Kalibrationslosungen. 

IV-Wert: 

Intrinsische Viskositat, gemessen als Losungsviskositat in einem Losemittelgemisch 
Phenol/Dichlorbenzol (50 : 50 Gew%). 

Zur Messung wird das Polyestermuster wahrend 10 Minuten bei 130"C aufgelost, urn 
eine 0.5 %i-ge Losung (0.5 g/dl) zu erhalten. Die Messung der relativen Viskositat 
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(R.V.) wird bei 25°C mit einem Ubbelohde-Viskosimeier (gemass DIN No. 53728 Teil 3, 
Januar 1985) durchgefuhrt. Die relative Viskositat ist der Quotient aus den Viskositaten 
der Losung und des reinen Losungsmittels, was ungefahr dem Verhaltnis der entspre- 
chenden Durchlaufzeiten durch das Viskosimeter entspricht. Die intrinsische Viskositat 
wird aus der relativen Viskositat gemass der Huggins-Gleichung berechnet: 

lV '~ 2Kh*c 

Fur die oben genannten Messbedingungen gelten: 

c = 0.5 g/dl und die Huggins-Konstante K H = 0.35. 
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Patentanspruche 

Verfahren zur Herstellung eines Polyester-Hohlkorpers oder dessen Preforms mit 
reduziertem Acetaldehydgehalt aus einem tropfenformigen, kugelformigen oder 
kugelahnlichen Polyester-Granulat mit einem Granulatdurchmesser kleiner als 
2mm, dadurch gekennzeichnet, dass 

> das Molekulargewicht des Polyesters im Herstellungsschritt der 
Schmelzephasen-Polymerisation auf einen IV-Wert von 0.15 bis 0.4dl/g 
eingestellt wird; 

> die Schmelze durch Vertropfung in eine tropfenfdrmige, kugelfdrmige oder 
kugelahnliche Form uberfuhrt wird und anschliessend verfestigt wird; 

> das Molekulargewicht des Polyesters im Herstellungsschritt der Festphasen- 
Polykondensation auf einen IV-Wert grosser als 0.65dl/g erhoht wird; und 

> das derart behandelte Polyester-Material zu seiner Formgebung in ein Form- 
gebungsmittel eingeleitet wird, urn den Hohlkorper oder dessen Preform zu 
erhalten. 

Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass das derart behandelte 
Polyester-Material vor und/oder wahrend seiner Formgebung zumindest teilweise 
plastifiziert wird. 

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Formge- 
bung durch Aufschmelzen und Spritzgiessen des derart behandelten Polyester- 
Materials erfolgt. 

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Formge- 
bung durch Extrusionsblasformen des derart behandelten Polyester-Materials er- 
folgt. 
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5. Verfahren nach Anspruch 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, dass das Auf- 
schmelzen des Polyester-Materials mittels einer Extrusionsvorrichtung erfolgt. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 3 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Aufschmelzen des Polyester-Materials mittels einer Mikrowellenvorrichtung erfolgt. 

7. Verfahren nach einem der AnsprOche 3 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Aufschmelzen bei einer Temperatur erfolgt, die 5°C oder mehr unterhalb einer 
Temperatur TO liegt, wobei TO der optimalen Verarbeitungstemperatur entspricht, 
bei der ein gleichwertiger Polyester aus einem konventionellen Herstellungspro- 
zess verarbeitet werden kann. 

8. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Formge- 
bung durch Sintern des derart behandelten Polyester-Materials erfolgt, wobei das 
Polyester-Material in eine Form eingebracht wird und durch Sinterung zu einem 
Preform geformt wird. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
dass es sich bei dem Polyester urn ein Polyethylenterephthalat oder ein Copoly- 
mer von Polyethylenterephthalat handelt und die maximale Temperatur im Herstel- 
lungsschritt der Festphasen-Polykondensation bei oder unterhalb von 230°C, vor- 
zugsweise bei oder unterhalb von 225°C liegt. 

1 0. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Granulatdurchmesser im Bereich von 0.4 bis 1.9mm, vorzugsweise im 
Bereich von 0.7 bis 1 .6mm liegt. 

1 1 . Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
dass es sich bei dem Polyester urn ein Copolymer von Polyethylenterephthalat 
handelt, wobei die Diol-Komponente zu mehr als 94% aus Ethylenglykol besteht 
und die Dikarbonsaure-Komponente zu ungefahr 100% aus Terephthalsaure be- 
steht. 
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12. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprtiche, dadurch gekennzeichnet, 
dass es sich bei dem Polyester urn ein Copolymer von Polyethylenterephthalat 
handelt, wobei die Diol-Komponente zu mehr als 98% aus Ethylenglykol besteht. 

1 3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
dass es sich bei dem Polyester urn ein Copolymer von Polyethylenterephthalat 
handelt, wobei die Dikarbonsaure-Komponente zu mehr als 96% aus Terephthal- 
saure besteht. 

14. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprtiche, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Schritt des Vorerhitzens auf die Nachkondensationstemperatur bei der 
Festphasen-Polykondensation in einem Ze'rtraum von 1 bis 10 Minuten, vorzugs- 
weise von 2 bis 8 Minuten, erfolgt. 

1 5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Polyester nach der Vertropfung mit Hilfe einer Austragsvorrichtung aus 
der Vertropfungsvorrichtung entfernt wird und es sich bei der Austragsvorrichtung 
urn einen Fliessbett- oder Wirbelbettapparat mit einem gasdurchstromten Lochbo- 
den und einer oder mehreren Produktaustrittsoffnungen handelt. 

1 6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
dass aus dem Preform mit reduziertem Acetaldehydgehalt ein Hohlkorper, insbe- 
sondere eine Flasche, mit reduziertem Acetaldehydgehalt hergestellt wird. 

1 7. Polyester-Hohlkorper oder dessen Preform, hergestellt gemass dem Verfahren 
nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass der 
Acetaldehydgehalt im Hohlkorper oder dessen Preform, im Vergleich zum Acetal- 
dehydgehalt (AA0) eines konventionell hergestellten Hohlkorpers oder dessen 
Preform, reduziert ist. 



18. 



Polyester-Hohlkorper oder dessen Preform nach Anspruch 17, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Acetaldehydgehalt im Hohlkorper oder dessen Preform, im 
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Vergleich zum Acetaldehydgehalt (AAO) eines konventionell hergestellten Hohl- 
korpers oder dessen Preform, um 10% oder mehr reduziert ist. 

19. Polyester-Material zur Herstellung eines Polyester-Hohlkorpers oder dessen Pre- 
forms mit reduziertem Acetaldehydgehalt, wobei das Polyester-Material als trop- 
fenfdrmiges, kugelfdrmiges oder kugelahnliches Polyester-Granulat mit einem 
Granulatdurchmesser kleiner als 2mm vorliegt, dadurch gekennzeichnet, dass 

> das Molekulargewicht des Polyester-Materials in einem Herstellungsschritt 
der Schmelzephasen-Polymerisation auf einen IV-Wert von 0.15 bis 0.4dl/g 
eingestellt wurde; 

> die Schmelze durch Vertropfung in die tropfenformige, kugelformige oder ku- 
gelahnliche Form uberfuhrt und anschliessend verfestigt wurde; 

> das Molekulargewicht des verfestigten Polyester-Materials in einem Herstel- 
lungsschritt der Festphasen-Polykondensation auf einen IV-Wert grosser als 
0.65dl/g erhoht wurde; und 

> das Polyester-Material zu seiner Formgebung aufschmelzbar und in ein 
Formgebungsmittel einleitbar ist, um den Polyester-Hohlkorper oder dessen 
Preform zu erhalten. 

20. Polyester-Material nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, dass das Auf- 
schmelzen bei einer Temperatur durchfuhrbar ist, die 5°C oder mehr unterhalb ei- 
nerTemperatur TO liegt, wobei TO der optimalen Verarbeitungstemperatur ent- 
spricht, bei der ein gleichwertiger Polyester aus einem konventionellen Herstel- 
lungsprozess verarbeitet werden kann. 

21 . Polyester-Material nach Anspruch 1 7 oder 1 8, dadurch gekennzeichnet, dass es 
sich bei dem Polyester-Material um ein Polyethylenterephthalat oder ein Copoly- 
mer von Polyethylenterephthalat handelt und die maximale Temperatur im Herstel- 
lungsschritt der Festphasen-Polykondensation bei oder unterhalb von 230°C, vor- 
zugsweise bei oder unterhalb von 225°C liegt. 



WO 2004/055093 



23 



PCT/CH2003/000686 



22. Polyester-Material nach einem der Anspruche 17 bis 19, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Granulatdurchmesser im Bereich von 0.4 bis 1.9mm, vorzugsweise im 
Bereich von 0.7 bis 1 .6mm liegt. 

23. Verfahren nach einem der Anspruche 17 bis 20, dadurch gekennzeichnet, dass 
der Schritt des Vorerhitzens auf die Nachkondensationstemperatur bei der Fest- 
phasen-Polykondensation in einem Zeitraum von 1 bis 10 Minuten, vorzugsweise 
von 2 bis 8 Minuten, erfolgt 

24. Polyester-Hohlkorper oder dessen Preform, hergestellt aus einem Material ge- 
mass einem der Anspruche 19 bis 23, dadurch gekennzeichnet, dass der Acetal- 
dehydgehalt im Hohlkorper oder dessen Preform, im Vergleich zum Acetaldehyd- 
gehalt (AA0) eines konventionell hergestellten Hohlkorpers oder dessen Preform, 
reduziert ist. 

25. Polyester Hohlkorper oder dessen Preform nach Anspruch 24, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Acetaldehydgehalt im Hohlkorper oder dessen Preform, im 
Vergleich zum Acetaldehydgehalt (AA0) eines konventionell hergestellten Hohl- 
korpers oder dessen Preform, urn 10% oder mehr reduziert ist. 
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